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PROKAINAMID HIDROKLORUR TABLETLERINDE
YUKSEK BASINGLI SIVI KROMATOGRAFiSI METODU
ILE MIKTAR TAYINi

THE DETERMINATION OF PROCAINAMIDE
HYDROCHLORIDE IN TABLETS BY HPLC

Unal YARS*

SUMMARY

A high-performance liquid chromatographic procedure was established for the esti-
mution of procainamide hydrochloride in tablets. The drug content can be quantitated
with or without internal standard when a precision loop injector (Rheodyne 7010) is used.

OZET

Bu ¢alismada prokainamid hidroklorir tabletlerinin miktar tayini ytiksck basingh
uivi kromatografisi metodu ile yapilpmustir. Rheodyne 7010 otomatik enjektor kul-
lumldiginda tayin internal standard kullanmadan da yapmlabilir.

GIiRIiS

Prokainamid hidroklorir p-amino N(2-dietilaminoetil) benzamid
yvapisinda bir madde olup antiaritmik olarak kapsiil, tablet veya en-
jeksiyonluk ¢ozeltileri halinde ¢ok kullamilan bir ilagtir.

Prokainamid saf madde ve farmasoétik sekillerinde miktar tayini
serbest amin grubunun reaksiyonTarindan yararlamlarak (1-4)
yapilmistir. 1192
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Bir¢ok farmakopelere gire prokainamid ve farmasttik
sekillerinin miktar tayini nitritometrik (5,6), olarak yapilmaktadir,
USPXXI (7) Prokain amidi etken madde, kapsiil ve enjeksiyonluk
¢ozeltilerinde yiiksek basingh sivi kromatografisi metodu ile tayin et
mektedir.

Bu ¢ahsmada prokainamid hidrokloriir tabletlerinde mikiar
tayini HPLC yontemi ile gerc¢eklestirilmistir. ‘

Kimyasal maddeler ve g¢ozeltiler: Prokainamid hidrokloriir
(Fako), propil paraben (Eczacibagi) ila¢ fabrikalarindan temin edil-
mis olup Farmakope standardlarina uygundu. Hareketli fazin
hazirlamginda kullamlan soydum asetat, trietilamin, asetonitril,
glasyal asetik asid timi HPLC safligindadar.

Hareketli faz: % 0.1 oraninda trietilamin ve %15 oraninda ase.
tonitril ihtiva eden, glasyal asetik asid ile pHi 6énceden 4.5 a ayar-
lanmig 0.02 M sodyum asetat ¢ozeltisi olup kullanilmadan énce 0.456
um organik filtreden siiziilmiis, ultrasonik banyoda (Bransonic 221)
gazlarindan arindimilmistir.

Kromatografik kosullar: Model 510 (Waters) yiiksek basing
pompasi ile hareketli fazin akis hizi 1.5 ml/dak. olarak ayarlanmig,
bu hizda pompa basiner 1100 psi de tutulmusgtur. Ornegin enjekte edil-
mesinde 20 ul Rheodyne, 7010 otomatik enjektér kullamilmig ve sabit
dalga boylu UV detektér (Waters Assoc. Model 440) ile 254 nm de
olgtimler gergeklestirilmistir. Aygitin duyarhihk derecesi (Aufs) 0.2
dir. Sabit faz Merck Li Chrocart C;g (4:125 mm) kolondur. Program-
lanabilen sistem kontrol edicisi (Hewlett Packard 3392 A Model Data
Modul) yardim ile sonuglar pik alanlarinin oram esasina dayana-
rak otomatik olarak alinmistir. Olciimler oda temperatiriinde
yapilmistir.

Deneysel kisim: 25 mg. prokainamid hidroklorir tartihp 25 ml
hareketli faz g¢ozeltisinde ¢oziilerek 1 mg/ml konsantrasyonunda
standard ¢6zelti hazirlandi. Organik filtreden siiziildi. 9 mg propil
paraben tartilip hareketli faz ¢ozeltisinde ¢oziilerek 1000 ml ve ta-
mamland1 ve organik filtreden siiziilerek internal standard ¢ozeltisi
hazirlandi.

Ornek I gozeltisini hazirlamak igin 10 tablet tartihp ezilerek iy-
ice toz edildi. Ortalama bir tablet agirh@ bulundu. 250 mg etken mad-
deye esdeger miktarda tartihp 250 ml ye hareketli faz ¢ozeltisi ile ta-
mamland1 ve organik filtreden siiziildii. Bu ¢ozeltiden 25 ml alind.
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10 ml internal standard ¢ozeltisi ilave edilerek 50 ml ye hareketli faz
gbzeltisi ile tamamlandi. Otomatik enjektor ile 6 kez 20 pl lik enjek-
siyon yapildi. Sonuglar Tablo T'de verilmigtir.

Tablo-I: Prokainamid hidrokloriir tabletlerinde internal standard kullamlarak clde
edilen sonuglar. (Pik alan oramna gére)

Konan Bulunan Ortalama SD RSD
mg mg

250 253.31 251.873 1.296 0.51
250.68
251.01
250.13
252.96
253.15

Ornek 1I ¢ozeltisini hazirlamak igin yine 10 tablet tartildi. Ezi-
lerek iyice toz edildi. 250 mg a esdeger miktarda tartihp hareketli faz
cozeltisi ile 250 ml ye tamamlandi. Bu ¢bzeltiden yapilan 20 ul enjek-
siyonlarin sonuglar1 Tablo II'de verilmistir. (Sonuglar bir tabletteki
miktar olarak hesaplanmistir).

Tablo-II: Prokainmid hidrokloriir tabletlerinde internal standard kullanilmadan clde
edilen sonuglar. (Pik alan oranmna gore)

Konan Bulunan Ortalama SD RSD
mg mg

250 251.31 252.083 0.577 0.23
251.88
252.25
252.99
252.54
251.53
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4.18

STIP

Sekil-1: Prokainamid tabletlerinden alinan bir kromatogram
Prokainamid : 4.18
Propil paraben : 1.93

SONUG

Bu c¢aligmada prokainamid hidrokloriir tabletlerinde yiksek
basingli sivi kromatografisi metodu ile miktar tayini yapilmistir.
USP XXI prokainamid saf madde, kapsiil ve injeksiyonluk
g¢ozeltilerinde HPLC metodunu kullanmaktadir. Calismamizda USP
XXI den degisik internal standard (propil paraben) kullanilmis olup
sonuglar (Tablo 1) gorildigi gibi farmakope standardlarina uymak-
tadir. Ayn1 kosullarda internal standard ilave etmeden yaptigimiz
tayinlerin sonuglar1 (Tablo 2) de gériilmektedir. Her iki kosulda
ahnan sonuglar ancak % 0.08 fark géstermektedir.

Yurdumuzda prokainamid preparati olarak tablet ¢cok kul-
lanildigindan tayinler tablet sekli iizerinde yapilmigtir. Uygu-
ladigimiz metod hassas ve siiratli olup, tekrarlanabilen sonuglar ver-
mektedir.*

* Bu caligmanin yapilmas: sirasinda HPLC cihazindan ve Laboratuar imkanlarindan
yararlandigim Istanbul Eczacibasi Ila¢ Fabrikas: ilgililerine tesekkird borg bilirim.
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